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1. Einleitung und Motivation 
 
Synthetische Membranen haben in der heutigen Industrie einen hohen Stellenwert. 
Wichtige Anwendungsgebiete sind u. a. die Trinkwasseraufbereitung, die Gastrennung und 
die Sterilfiltration [1]. Von besonderem Interesse sind Membranen, welche als Mikrosiebe 
bezeichnet werden 2[ , 3]
Die Arbeitsgruppe um C. van Rijn beispielsweise stellt die Mikrosiebe über Fotolithografie 
her. Eine weitere Möglichkeit zur Darstellung der Mikrosiebe basiert auf dem Prinzip der 
partikel-assistierten Benetzung 
. Diese Membranen zeichnen sich durch eine einheitliche 
Porengröße, eine Dicke unterhalb der Porengröße und eine hohe Porosität aus. Mikrosiebe 
dieser Art können je nach Anwendungsgebiet mit variabler Porengröße hergestellt werden. 
 
[2]
Um einheitliche und optimal geformte Poren zu erhalten, sollten sich die Partikel im (durch 
Aushärtung des Monomers mittels Fotoinitiator und UV-Licht entstandenen) Polymer 
möglichst hexagonal dicht gepackt anordnen, sowie oben und unten möglichst regelmäßig 
aus dem Polymer herausragen. Daher sind zum einen die Benetzung der Partikel durch das 
Monomer sowie die Krümmung der kapillaren Oberflächen zwischen den Partikeln, zum 
anderen der Kontaktwinkel an dem Dreiphasenpunkt Monomer/Partikel/Luft und das 
Verhältnis des Volumens zur Höhe des Monomers von großem Interesse (siehe 
. Dabei dienen (sub)mikrometergroße Partikel zum einen 
als Spreithilfe für zwei ursprünglich nicht miteinander benetzbare Flüssigkeiten (z. B. Öl bzw. 










Abbildung 1.1: Monomer zwischen planar hexagonal dicht gepackten Partikeln auf einem festen 
Substrat 
 
Mit dem Thema Kapillarität von Flüssigkeiten bei planar hexagonal dicht gepackten Kugeln 
haben sich bereits J. L. Hilden und T. K. Trumble beschäftigt [4]
Um die Krümmung der kapillaren Oberfläche zwischen zwei Partikeln ersichtlich zu machen 
und den Kontaktwinkel an dem Dreiphasenpunkt Monomer/Partikel/Luft zu bestimmen, 
: Unter periodischen 
Randbedingungen wurde die Oberfläche einer Flüssigkeit in Zwickel zwischen drei einander 
berührenden Kugeln über die numerische Analyse-Software Surface Evolver berechnet. Die 
Genauigkeit der Software ist jedoch limitiert: In den Fällen eines normalen oder eines 
niedrigeren Flüssigkeitsspiegels zwischen den Partikeln stimmt die Simulation mit der realen 
Modellvorstellung überein. Wie aus der Abbildung 1.1 ersichtlich, ist bei einem normalen 
Flüssigkeitsspiegel eine konstante konkave Oberflächenkrümmung anzunehmen, bei einem 
niedrigeren Flüssigkeitsspiegel zwischen den Partikeln ist die Krümmung stärker konkav. Bei 
einem höheren Flüssigkeitsspiegel, bei der die Flüssigkeitsoberfläche konvex gekrümmt ist, 
kann die Simulation aufgrund der angewandten periodischen Randbedingungen nicht der 
Tatsache gerecht werden, dass ein Symmetriebruch (starke Vorwölbung an einer Stelle - 
geringe Vorwölbung an anderer Stelle) die mittlere Krümmung u. U. weiter herabsetzt, als 
das symmetrische Szenario zulässt.  
 





kann die Methodik der Rasterkraftmikroskopie eingesetzt werden. T. Pompe und S. 
Herminghaus haben bereits Messungen von Flüssigkeiten auf festen Oberflächen 
durchgeführt [5]
Ziel der Diplomarbeit ist es, eine Dispersion aus Monomer und Silika-Partikeln auf ein festes 




Monomer Abbildung 1.1/Partikel/festes Substrat, siehe ) anschließend mit dem 
Rasterkraftmikroskop abzubilden und anschließend hinsichtlich der Oberflächenkrümmung 
und dem Kontaktwinkel zu untersuchen. Durch die Kontaktwinkelmessung am 
Dreiphasenpunkt soll eine erste Charakterisierung der kapillaren Oberfläche erfolgen, die 
jedoch nur ein Teilschritt bis zur vollständigen Optimierung von durch partikel-assistierte 
Benetzung hergestellte poröse Membranen ist.  
 
Ein Fernziel, das über diese Diplomarbeit hinausgeht, ist eine Korrelation der o.g. 
Experimente mit einer theoretischen Beschreibung der kapillaren Oberfläche des 
Monomer/Partikel-Films auf festem Substrat bzw. für das Modell Monomer/Partikel/Wasser 
bzw. Polymer Abbildung 1.2/Partikel/Wasser (siehe ). 
 
 









2.1. Vorgänge an Grenzflächen 
 
Wichtig für die Herstellung und Untersuchung kapillarer Oberflächen sind kolloidale 
Systeme. Diese Systeme wie z. B. Suspensionen (fest-in-flüssig), Nebel (flüssig-in-gasförmig) 
oder Emulsionen (flüssig-in-flüssig) bestehen aus kleinen Teilchen, die von einem 
Dispersionsmedium umgeben sind. Aufgrund des großen Oberflächen/Volumen-
Verhältnisses [6]
2.1.1. Grenz- und Oberflächenenergie 
 bestimmen die Eigenschaften und Wechselwirkungen von Oberflächen das 
Verhalten der kolloidalen Systeme.  
Zwei kolloide Partikel verhalten sich aufgrund attraktiver Van-der-Waals-Wechselwirkungen 
und repulsiven elektrostatischen Wechselwirkungen unterschiedlich, je nachdem welche der 
beiden Wechselwirkungen überwiegt. Im Falle starker attraktiver Wechselwirkungen führt 
dies zur Agglomeration der Partikel.  
In dieser Arbeit sind Be- und Entnetzungsvorgänge verschiedener Monomere und von Silika-
Partikeln auf verschiedenen Substraten (Fest/Flüssig-Grenzfläche) von Bedeutung. Im 
Folgenden werden einige Grundlagen der Benetzung von Oberflächen näher erläutert. 
 
 
Entscheidend für die Benetzbarkeit einer Ober- oder Grenzfläche mit einer Flüssigkeit ist die 
Oberflächen- bzw. Grenzflächenenergie. Aufgrund der physikalischen Eigenschaften können 







Unter Annahme eines homogenen Volumens befinden sich die darin enthaltenen Moleküle 
von allen Seiten mit gleichen Molekülen in unmittelbarer Umgebung (siehe Abbildung 2.1). 
 
Durch die unterschiedlichen attraktiven Wechselwirkungen (Van-der-Waals-
Wechselwirkung, Wasserstoffbrückenbindung) ziehen sich die Moleküle untereinander an. 
Diese zwischenmolekularen Kräfte sind für die Moleküle energetisch sehr günstig.  
Die Moleküle an der Volumenoberfläche haben jedoch nur ins Volumeninnere gleichartige 
Nachbarmoleküle, wodurch sie Wechselwirkungsenergie verlieren und sich auf einer 
energetisch höheren Ebene befinden.  
 
 
Abbildung 2.1: Molekulare Wechselwirkungen in einer Flüssigkeit 
 
Moleküle, die aus dem Volumeninneren an die Oberfläche bzw. Grenzfläche drängen, 
müssen Arbeit verrichten. Die energetische Leistung dieser nötigen Arbeit um eine neue 
Oberfläche bzw. Grenzfläche zu schaffen, wird an einer Fest/Gas- oder Flüssig/Gas-
Grenzfläche als Oberflächenenergie und an einer Flüssig/Flüssig- bzw. Fest/Flüssig-
Grenzfläche als Grenzflächenenergie bezeichnet. Bei der Deutung eines zweidimensionalen 
Systems, als Kraft pro Linie, verwendet man den Begriff Oberflächen- bzw. 







2.1.2. Benetzung fester Oberflächen 
 
Wie bereits erwähnt definiert sich die Oberflächenspannung γ  aus den Differenzen der 
molekularen Wechselwirkungsenergien einer kondensierten Phase an deren flüssigen 
Oberfläche und der aufgewendeten Arbeit um ein Molekül aus dem Phaseninneren an die 
Oberfläche zu transportieren. Ableitend daraus lässt sich erkennen, dass durch 
Oberflächenminimierung und der resultierenden Absenkung der freien Systemenergie 
Flüssigkeiten bestrebt sind kugelförmige Tropfen bilden.  
 
Jedoch existiert an gekrümmten Oberflächen auf der konkaven Seite immer ein höherer 
Druck als auf der konvexen Seite, was einen größeren Innendruck des Tropfens im Gegensatz 
zu dem außen anliegenden Druck bedeutet. Abhängig ist der Druckunterschied von der 
Oberflächenspannung γ und dem Krümmungsradius R des Tropfens. Der Druckunterschied 




Wird eine Feststoffoberfläche mit einem Flüssigkeitstropfen in Kontakt gebracht, so bildet 
die Oberfläche der Flüssigkeit mit der festen Oberfläche einen bestimmten Winkel θ, der im 
Gleichgewicht nur von den thermodynamischen Eigenschaften des Systems abhängt. In der 
Grenzlinie des Tropfens treffen drei Oberflächen zusammen. In jeder Fläche wirkt eine 
entsprechende Oberflächenspannung. 




Der Kontaktwinkel gilt als wichtigstes Maß für die Benetzung von Oberflächen und wird in 







Der Tropfen zerfließt, d. h. er breitet sich auf der Oberfläche aus und bildet eine unendlich 
dünne Schicht. Dieses Verhalten wird auch als Spreiten bezeichnet und ist charakteristisch 
für eine vollständige Benetzung (in diesem Falle ist kein Kontaktwinkel messbar, 
konventionsmäßig spricht man allerdings häufig von einem Kontaktwinkel von θ = 0°). 
 
Wenn der Tropfen sich verbreitert, aber als Tropfen mit einem endlichen Kontaktwinkel von 





Im Falle der vollständigen Entnetzung bei θ = 180° bildet der Flüssigkeitstropfen eine Kugel 
und perlt von der Oberfläche ab.  
 
Abbildung 2.2: Kontaktwinkel eines liegenden Tropfens auf einem festen Substrat 
 
Die vollständige Benetzung und die vollständige Entnetzung sind jedoch Grenzfälle. Der am 
häufigsten auftretende Fall ist die partielle Benetzung. Dabei gilt allgemein: je größer der 
Kontaktwinkel, umso schlechter die Benetzung. Geht es um das Verhalten von Wasser auf 
einer festen Oberfläche, so nennt man alle Oberflächen, bei denen der Kontaktwinkel kleiner 
als 90° ist, hydrophil, während man die Flächen mit einem Kontaktwinkel größer als 90° 
hydrophob nennt. Ist der Kontaktwinkel sogar größer als 150°, spricht man von einer 
superhydrophoben Oberfläche. 
Bei der Kontaktwinkelmessung werden verschiedene Möglichkeiten der Messung des 
Tropfens unterschieden: Einerseits kann der Kontaktwinkel an statischen Tropfen gemessen 













werden. Der Tropfen wird dabei vor der Messung erzeugt und hat während der Messung ein 
konstantes Volumen. Andererseits kann die Messung des Kontaktwinkels an dynamischen 
Tropfen gemessen werden, während der Tropfen vergrößert oder verkleinert wird. Hier 
erfolgt während der Messung eine ständige Neubildung der Grenzfläche. Kontaktwinkel, die 
an wachsenden Tropfen gemessen werden, bezeichnet man als „Fortschreitwinkel“, 
während der Tropfenverkleinerung gemessene Kontaktwinkel als „Rückzugswinkel“. 
Es ist darauf hinzuweisen, dass sich rückziehender und fortschreitender Kontaktwinkel in der 
Regel voneinander unterscheiden. Diese Hysterese steht einer Interpretation des 
Kontaktwinkels in einem thermodynamischen Sinne entgegen. Es ist daher besser die 
Young‘sche Gleichung als Beschreibung eines Kräftegleichgewichtes zu interpretieren. Dieses 
Kräftegleichgewicht kann durchaus von der Oberflächenbeschaffenheit und chemischen 
Relaxationsvorgängen an der Oberfläche beeinflusst sein und so eine Hysterese bewirken, 









Bei der Untersuchung von kapillaren Oberflächen, wobei nicht flüchtige (Silika-Partikel) und 
bedingt flüchtige (Monomer bzw. Öl) Materialien abgebildet werden, ist die Methodik eines 
Rasterelektronenmikroskops (scanning electron microscope, SEM) zur Vermessung oben 
genannter Proben nicht geeignet. Aufgrund der Vakuuminstabilität der Proben ist hierfür das 
Prinzip des Rasterkraftmikroskops (atomic force microscope, AFM oder scanning force 
microscope, SFM) besser anwendbar. Ein weiterer Vorteil des AFM ist die Vermessung nicht 
leitender Proben, d. h. im Gegensatz zum SEM kann auf den Vorgang des Sputterns 
(Aufbringen einer sehr dünnen Edelmetallschicht, z. B. von Gold, Platin, Platin-Palladium-
Mischungen) verzichtet werden. Die nach der Messung erhaltenen Bildinformationen geben 
neben der 3-dimensionalen Oberflächenbeschaffenheit außerdem Auskunft über die Härte 
des verwendeten Materials. 
 
2.2.1. Aufbau und Funktionsweise 
 
Zu Beginn der 80er Jahre ermöglicht die Erfindung der Rastersondenmikroskopie (scanning 
probe microscopy, SPM) Oberflächen mit lateralen Ortsauflösungen bis in den atomaren 
Bereich zu untersuchen. Dabei rastert eine sehr feine Messsonde zeilenweise über die zu 
untersuchende Oberfläche (Probe) und registriert Punkt für Punkt die Wechselwirkung 
zwischen Sonde und Oberfläche. Dieser Vorgang wird als SCAN bezeichnet. 
 
Das 1982 von Binning et al. [9] entwickelte Rastertunnelmikroskop (scanning tunneling 
microscope, STM) war das erste Mikroskop dieser Art. Als Messsonde diente im Idealfall eine 
atomar feine, leitfähige Spitze, die nur wenige Ångström über eine leitfähige Oberfläche 
geführt wird. Durch Anlegen einer elektrischen Spannung zwischen Spitze und Probe fließt 
ein von deren gegenseitigen Abstand exponentiell abhängiger Tunnelstrom. In einer der 
Abbildungsvarianten hält ein Rückkoppelungsmechanismus die Spitze auf einem Abstand zur 






deren Aufzeichnung der Spitzenhöhe als Funktion der lateralen Position kann aus diesen 
Daten die Oberflächentopographie bestimmt, sowie Rückschlüsse auf die lokale 
Zustandsdichte der Elektronen an der Probenoberfläche gemacht werden; bei hoher 
lateraler Auflösung von der Mikrometerskala bis hin zum atomaren Bereich. Ein 
piezokeramisches Stellelement steuert die Scan-Bewegung. 
 
Bei dem 1986 durch Binning et al. [10]
Mithilfe des Lichtzeigerprinzips 
 vorgestellten Rasterkraftmikroskop (scanning force 
microscope, SFM oder atomic force microscope, AFM) ist es im Gegensatz zum 
Rastertunnelmikroskop möglich auch nicht leitende Oberflächen zu untersuchen. Das 
Rasterkraftmikroskop nutzt eine biegsame Blattfeder (Cantilever) um die Kraft zwischen der 
am Ende befestigten idealerweise atomar feinen Spitze (AFM-Tip) und der Probe zu messen. 
Aufgrund der Wechselwirkung mit der Oberfläche wirken Anziehungs- oder 
Abstoßungskräfte zwischen der Spitze und der Probenoberfläche, welche zu einer 
Verdrehung bzw. Verbiegung des Cantilevers führen. Diese werden detektiert und enthalten 
unter anderem Informationen über die Oberflächentopographie der Probe. 
 
[11, 12] (vgl. Abbildung 2.3), bei der ein Laserstrahl auf die der 
AFM-Spitze abgewandten Seite des Cantilevers justiert und von da auf eine Vier-
Quadranten-Fotodiode reflektiert wird, bestimmt man die Höhenauslenkung des Cantilevers 
[13, 14]. Die Wechselwirkungskräfte zwischen der Probe und der Spitze verursachen eine 
Verbiegung des Cantilevers, welche den Winkel des reflektierten Laserstrahls verändert. 
Somit fällt der Laserpunkt auf verschiedene Bereiche des Detektors. Die Signale der Vier-
Quadranten-Fotodiode werden verglichen um das Ablenkungssignal zu errechnen. Diese vier 
Quadranten erlauben die Berechnung der Laserpunkt-Position in zwei Richtungen. Dabei 
wird die vertikale Ablenkung (misst die Wechselwirkungskräfte) über das Vergleichen der 
Signalanzahl, die auf der „oberen“ und „unteren“ Detektorhälfte registriert werden, 
berechnet. Analog erfolgt die Prozedur für die seitliche Verdrehung des Cantilevers über die 








Abbildung 2.3: Prinzipskizze eines Kraftmikroskops [Abbildungen einem Prospekt der Fa. JPK 
Instruments, Berlin, entnommen und bearbeitet; mit Erlaubnis] 




Wie oben bereits erwähnt wird die an einem Silicium-Wafer (Maße: 3.4 x 1.6 x 0.3 mm) [16] 
befestigte Federnadel als Cantilever bezeichnet, wobei der größere Chip zum Einspannen in 
den AFM-Glasblock dient. Als Material für den Cantilever wird neben Silicium häufig auch 










Am vordersten Ende der Federnadel befindet sich der sogenannte „Tip“ – eine Spitze, deren 
Radien im Größenbereich von 15 bis 5 nm oder weniger liegen. Die Spitze hat am vordersten 
Punkt eine Breite von nur wenigen Atomen.  
 
Die Rückseite des Cantilevers ist beispielsweise mit Gold, Platin oder Chrom beschichtet um 




 (a) (b) 
Abbildung 2.5: (a) Silicium-Chip mit Cantilever, (b) Seitenansicht Cantilever mit Spitze, (c) 
Rasterelektronenmikroskop-Aufnahme einer AFM-Spitze [entnommen einem Prospekt der Fa. JPK 




Für die verschiedenen Messmodi werden Cantilever mit angepassten spezifischen 







Im Kontakt-Modus wird während des Rastervorgangs die Ablenkung der Federnadel 
geregelt. Ein biegsamerer Cantilever bedeutet weniger Kraftaufwand um die gleiche 
Ablenkung zu erreichen, denn oft ergibt weniger Auflagedruck eine bessere Abbildung der 
Oberfläche. Somit werden für den Kontakt-Modus meist die biegsameren Cantilever 
verwendet, deren Federkonstante unter 0.5 N/m liegt. 
 
Steifere Cantilever werden bevorzugt für den Intermittent Contact Mode benutzt. Diese 
haben in der Regel eine Resonanzfrequenz im Bereich von 200 bis 400 kHz und 
Federkonstanten mit 10 N/m oder größer. Die steiferen Federnadeln ermöglichen eine 
stabile Abbildung der Oberfläche in Luft, da diese Cantilever aufgrund einer größeren 
Steifigkeit beim Berühren der Spitze mit der Probe in der Lage sind sich entgegen der 
kapillaren Kräfte loszureißen. Da während der vorsichtigen Abbildungsprozedur 
durchschnittlich nur minimale Ablenkungswerte auftreten, ist es möglich mit den steiferen 
Cantilevern die Probenoberfläche nicht zwangsläufig zu beschädigen [15b]
Die Masse der Cantilever spielt ebenfalls eine wichtige Rolle. Eine leichte Blattfeder mit einer 
großen Federkonstante hat automatisch eine höhere Resonanzfrequenz. Je größer die 








Intermittent Contact Mode 
Weicher, biegsamer Cantilever Harter, steifer Cantilever 
geringe Federkonstante große Federkonstante 
geringe Resonanzfrequenz große Resonanzfrequenz 
länger und dünner kürzer und dicker 







In der folgenden Tabelle sind zum Vergleich einige typische Werte aufgeführt. Die 








 Cantilevern CONT und NCH. 
 
Technische Daten Typische Werte Bereich 
Dicke 2 µm 1.5 – 2.5 
Breite 50 µm 45 – 55 
Länge 450 µm 445 – 455 
Kraftkonstante 0.2 N/m 0.07 – 0.4 
















Dicke 4 µm 3.5 – 4.5 
Breite 30 µm 25 – 35 
Länge 125 µm 120 – 130 
Kraftkonstante 42 N/m 21 – 78 
Resonanzfrequenz 320 kHz 250 – 390 




2.2.3.1. Contact Mode 
 
Beim Kontakt-Modus befindet sich die Sondenspitze in ständigem Kontakt mit der Probe, 
welche mit einer konstanten Kraft auf die Oberfläche drückt. Physikalisch betrachtet 
überlappen sich dabei die Elektronenwellenfunktionen der Probenoberfläche und die der 
Oberfläche am nächsten liegenden Spitzenatome, wobei repulsive, kurzreichweitige Kräfte 
(Pauli-Abstoßung) wirken. Durch die notwendigen Höhenänderungen der Spitze wird die 
Oberflächentopographie definiert. In diesem Modus lässt sich in der Regel die höchste 
Auflösung erzielen. 
Jedoch kann es bei weichen Proben zu unerwünschten Wechselwirkungen zwischen Spitze 
und Probe kommen. Zum einen wird die Abbildung durch Unterschiede in der 






unelastisches Probenmaterial. Zum anderen ist eine Beschädigung der Probe durch die 
Spitze möglich [15b]




Im Non-Contact Mode besteht kein Kontakt zwischen der Spitze und der Probenoberfläche, 
was eine zerstörungsfreie Abbildung der Oberfläche ermöglicht. Beim Scan-Vorgang wird die 
Spitze in einem Abstand von 2 nm bis 200 nm über die Oberfläche geführt, wobei es zu 
langreichweitigen Van-der-Waals-Wechselwirkungskräften kommt. Van-der-Waals-Kräfte 
sind dadurch charakterisiert, dass es sich um attraktive (anziehende) Kräfte handelt, 
während im Kontakt-Modus die repulsiven (abstoßenden) Kräfte wirken.  
Beim Non-Contact Mode verwendet man im Vergleich zum Contact Mode einen steifen 
Cantilever mit Biegefederkonstanten von etwa 1-10 N/m und einer Grundfrequenz von etwa 
100-400 kHz. Die Blattfeder wird mit einer Amplitude von wenigen Nanometern angeregt, 
welche dann in vertikale Richtung schwingt und anschließend über die Probenoberfläche 
bewegt. Es kommt zur Überlagerung der langreichweitigen Wechselwirkung mit dem 
harmonischen Potential der freien Cantileverschwingung, was eine Verschiebung der 
ursprünglichen Eigenfrequenz bewirkt [17, 18]




Beim Intermittent Contact Mode (JPK Instruments) oder TappingModeTM (Veeco® ehemals 
Digital Instruments) werden ähnlich dem Non-Contact Mode steife Cantilever zu vertikalen 
Schwingungen bei seiner Resonanzfrequenz angeregt und über die Probenoberfläche 
geführt. Jedoch tippt hier die Spitze nur im unteren Umkehrpunkt der Schwingung einmal 
kurz die Oberfläche an. So werden laterale Kräfte minimiert und besonders an weichen 






Ein kleines Piezoelement (Schwingquarz) regt den Cantilever direkt in der 
Cantileverhalterung knapp unterhalb der Eigenresonanz (200 kHz bis 400 kHz) zu einer 
vertikalen sinusoidalen Schwingung mit fester Frequenz und konstanter Amplitude an. Die 
erzwungene Schwingungsamplitude liegt im Bereich von 20 bis 100 nm. 
Vor dem Beginn der Messung schwingt der Cantilever in seiner Resonanzfrequenz und mit 
einer bestimmten Amplitude (der freien Amplitude). Während des Messvorgangs berührt die 
Spitze im unteren Umkehrpunkt kurz die Probenoberfläche und oszilliert mit einer 
gestauchten Amplitude (Setpoint), was zu einer Phasenverschiebung führt. Da hier die Kräfte 
zwischen der Spitze und der Probenoberfläche eine größere Rolle spielen, machen sich 
materialspezifische Wechselwirkungen stärker bemerkbar. Aus den Phasenverschiebungen 
lassen sich die Härtegrade der Oberfläche meist besser erkennen als im normalen Höhenbild 
[17, 18]
2.2.4. Rasterbewegung des Cantilevers 
. 
In dieser Arbeit wurden alle Probenmessungen im Intermittent Contact Mode durchgeführt. 
 
 
Die Bewegung des Cantilevers erfolgt beim AFM durch Piezokeramiken. Diese Piezokristalle 
sind nicht leitende keramische Feststoffe, bei denen sich die in der kristallinen Einheitszelle 
regelmäßig angeordneten Ionen unter mechanischem Druck oder einem elektrischen Feld 
nicht symmetrisch verschieben, sodass in der Zelle ein Dipol entsteht bzw. verändert wird. 
Durch Anlegen eines elektrischen Feldes kann so der Kristall fein mechanisch verformt 
werden, was genau dosierbar und in kleinen Maßstäben möglich ist (Ångström-Bereich). 
Je nach Bauart des Kraftmikroskops können x-,y- und z-Scanrichtung entweder durch 
Bewegen der Probe oder der Spitze erreicht werden [19]. Bei den Kraftmikroskopen der Fa. 
Atomic Force z. B. wird die Probe in x,y-Richtung, die Spitze in z-Richtung bewegt. Bei 
Instrumenten der ehemaligen Fa. Digital Instruments (jetzt Veeco®) gibt es die Variante, dass 
die Probe auf einem röhrenförmigen Piezo montiert und in x,y- und z-Richtung bewegt wird. 
Durch paarweise gegenüberliegende Anordnung von vier viertelkreisförmigen Elektroden im 






Ringelektroden im oberen Bereich eine Auslenkung in z-Richtung ermöglichen. Bei dem in 
dieser Diplomarbeit verwendeten Gerät der Fa. JPK Instruments hingegen wird 
ausschließlich die Spitze in x,y- und z-Richtung bewegt.  
Ein Bild entsteht durch das Abfahren der verschiedenen x- und x-Werte, wobei üblicherweise 
das Rasterverfahren angewendet wird. Der Messvorgang erfolgt zeilenweise, was eine 
schnelle x- und eine langsame y-Rasterrichtung bedeutet.  
Ein Nachteil der Piezokeramiken ist, dass ihre Deformation nicht linear der angelegten 
Spannung ist. Vor allem aber kann die Bewegung des Piezos am ehesten mit 
viskoelastischem Verhalten beschrieben werden, d. h. die Deformation hängt auch noch von 
der Dauer der angelegten Spannung ab. Bei sogenannten metrologischen Kraftmikroskopen 
wird daher die Bewegung von Probe oder Spitze nicht über die an den Piezo angelegte 
Spannung, sondern durch zusätzliche kapazitive oder induktive Positionsdetektoren 
bestimmt. Auf diese Weise wird erreicht, dass die registrierten Topologien den realen 
Abmessungen verzerrungsfrei entsprechen.  
 
 












Beim Rasterkraftmikroskop wird die auf die Spitze und somit auf den Cantilever einwirkende 
Kraft detektiert, deren wichtigsten Wechselwirkungen zwischen AFM-Spitze und 
Probenoberfläche im Folgenden genauer erklärt werden. Dabei unterscheidet man 
grundsätzlich zwischen dem kurzreichweitigen und langreichweitigen 
Wechselwirkungsbereich. 
 
Wechselwirkung Wirkung Reichweite 
Pauli-Abstoßung repulsiv 0,1 nm 
Coulomb-Abstoßung attraktiv 0,1 nm 
Kovalente Bindung attraktiv 0,1 nm 
Metallische Bindung attraktiv < 1 nm 
Ionische Bindung attraktiv < 1 nm 
Kapillarkräfte attraktiv < 10 nm 
Van-der-Waals attraktiv < 100 nm 
Elektrostatische Kräfte attraktiv/repulsiv mehrere 100 nm 
Magnetische Kräfte attraktiv/repulsiv mehrere 100 nm 






Zwischen allen Arten von Atomen, Molekülen sowie makroskopischen Körpern treten die 
langreichweitigen Van-der-Waals-Kräfte auf, die man in drei verschiedene Gruppen einteilen 
kann: der Dipol-Dipol-Wechselwirkung aufgrund des Orientierungseffektes, der 








Bei der Dipol-Dipol-Wechselwirkung richten sich permanente Dipolmomente aus. Dies führt 
zu einer Energieabsenkung und attraktiven Wechselwirkung. Im Feld permanenter Dipole 
können Dipolmomente auch in unpolaren Molekülen induziert werden, was zu einer 
Wechselwirkung zwischen den permanenten und den induzierten Dipolen führt. Durch 
Fluktuationen der Ladungsverteilung in Atomen kommt es zum Versatz der positiven 
Kernladung gegenüber der negativ geladenen Elektronenhülle, wodurch ein eigener 
Dipolmoment entsteht. Dieser kann wiederum Dipolmomente in anderen Atomen 
induzieren, dessen Vorgang quantenmechanischen Ursprungs ist und als London-
Wechselwirkung bezeichnet wird. Das führt zu attraktiven Wechselwirkungen auch zwischen 
unpolaren Atomen oder Molekülen. 
 
Alle oben genannten Wechselwirkungen führen zu attraktiven Van-der-Waals-Kräften 
zwischen Atomen, die effektiv in einem Abstandsbereich zwischen einigen Ångström und 




Bei der Rasterkraftmikroskopie treten die Van-der-Waals-Kräfte jedoch nicht zwischen zwei 
Atomen, sondern zwischen der AFM-Spitze und der Probe auf. 
 
 
Die Probenoberfläche ist unter Umgebungsbedingungen in Luft von einem mehrere 
Nanometer dicken Wasserfilm bedeckt [23]. Durch das Annähern der Spitze an die 
Probenoberfläche entsteht ein Flüssigkeitsmeniskus, der die Oberflächenspannung 
minimiert und zu einer attraktiven Wechselwirkung zwischen Spitze und Probe führt. Diese 
sogenannte Kapillarkraft ist vom Abstand Spitze-Probe, dem Spitzenradius und der 
Wasserschichtdicke, bedingt durch die Luftfeuchtigkeit, abhängig. Unter 
Umgebungsbedingungen beträgt sie einige 10 nN 24[ ]. Bei Untersuchungen in Flüssigkeiten 









Abbildung 2.7: Kapillarkraft zwischen Spitze und Probenoberfläche 
 
2.2.5.3. Kurzreichweitige Abstoßungskräfte 
 
Weiterhin spielen neben den langreichweitigen und attraktiven Van-der-Waals- und 
Kapillarkräften sehr starke kurzreichweitige repulsive Kräfte eine Rolle.  
Das Pauli-Prinzip verbietet zwei Elektronen im selben quantenmechanischen Zustand, was zu 
starker Abstoßung zweier sich annähernder Atome oder Moleküle führt. Hinzu kommt, dass 
beim Überlappen der Elektronenhüllen der Atome die Kernladungen nicht mehr vollständig 
abgeschirmt werden. So führt die Coulomb-Abstoßung der Kernladungen wieder zu einer 
repulsiven Wechselwirkung. 
 
Für Abstände größer 3 Å können die repulsiven Kräfte vernachlässigt werden. Durch ein 
Potenzgesetz der Form 1/rn (9 ≤ n ≥ 16) oder eine Exponentialfunktion lassen sich diese 
beschreiben (r, Abstand zwischen beiden Atomen) [22]




Es können zusätzliche Wechselwirkungen bei Kombinationen bestimmter Proben und 
Spitzen auftreten. Diese beeinflussen das Abbildungsverhalten des Rasterkraftmikroskops, 







Beim Annähern einer metallischen Spitze über einer metallischen Oberfläche treten 
kurzreichweitige Wechselwirkungen aufgrund metallischer Adhäsion auf. Außerdem ist das 
Auftreten von attraktiven kurzreichweitigen Kräften durch Chemi- oder Physisorption 
zwischen Spitze und Probe möglich. 
 
Durch Verwendung magnetischer Spitzen und Proben lassen sich langreichweitige 
Wechselwirkungen der magnetischen Dipolmomente von Spitze und Oberfläche ermitteln, 
was gezielte Anwendung bei der Magnetkraftmikroskopie [25]





 kommt es zu langreichweitigen 
Wechselwirkungen. Hier ist jedoch die Coulomb-Wechselwirkung zwischen einer elektrisch 
geladenen Spitze und den Ladungen der Probenoberfläche der Auslöser. 
 
 
Ein ideales AFM-Bild ist eine genaue Darstellung einer Probeoberfläche. Jeder Teil von einem 
Bild, das sich von der Probenoberfläche unterscheidet, ist ein Artefakt. Wie bei jedem 
analytischen Verfahren so ist auch die Rasterkraftmikroskopie nicht frei von Artefakten und 
der bedienende Wissenschaftler muss in der Lage sein die Bilder richtig zu interpretieren. Es 
gibt einige Quellen von Artefakten in AFM. 
 
Wenn die Spitze am Cantilever beschädigt wird, vergrößert sich im Allgemeinen der 
Spitzenradius. Bei bereits genutzten oder verunreinigten Spitzen verringert sich die 
Abbildungsauflösung und die Bilder können sichtbare Artefakte beinhalten. Schäden am 
Cantilever können ebenfalls Probleme bei der Abbildung verursachen. 
 
Um Artefakte zu minimieren, darf man die Spitzen niemals mit den Fingern berühren oder 
fallen lassen. Die Spitzen sollten nur mit einer Pinzette aus der Packung in einer möglichst 






Die Spitzen können auch durch unangemessene Scanningbedingungen beschädigt werden. 
Zu hohe Gain-Parameter führen zu Beschädigungen des Cantilevers. Ebenfalls zu hohe 
Setpoint-Werte im Kontaktmodus sowie zu geringe Setpoint-Werte im intermittierenden 
Kontaktmodus können die Spitze lädieren [15d]




Die Form der AFM-Spitze kann eine drastische Wirkung auf die Bilder haben. Hier sind 
reproduzierbare Proben ein Vorteil. Wenn die Spitzenform gut charakterisiert ist, können die 
Bilder besser interpretiert werden und die offensichtlichen Artefakte sind identifizierbar. Die 
folgende Abbildung gibt einen Eindruck, wie die Spitzenform bestimmte Merkmale eines 
Bildes beeinflusst. Eine Abbildung ist immer eine Mischung aus der Spitzenform und der 
wahren Oberflächentopographie. Die schärfste, engste Spitze produziert meistens die 
genaueste Darstellung der Oberfläche [15d]
 
. 
2.2.6.2. Artefakte durch beschädigte Spitzen 
 
Der Teil der Spitze, der mit der Probe in Kontakt tritt, ist oft eine kritische Quelle von 
Artefakten. Sogar unbenutzte Spitzen können an ihrem absoluten Ende zwei Spitzen haben. 
Doppelspitzen können ebenfalls bei benutzten Spitzen auftreten, die während des Rasterns 
beschädigt worden sind.  
 
Eine beschädigte Spitze hat oft nicht zwei charakteristische Endpunkte, sondern eine eher 
komplizierte Spitzenform, die mit der Oberfläche interagiert. Immer wieder treten über der 
Oberfläche gestempelte Merkmale auf. Alle Merkmale haben eine charakteristische Form 







2.2.6.3. Artefakte durch Verschmutzung 
 
Die Probe selbst kann zu Bildartefakten beitragen, wenn loser Schmutz bzw. 
Verunreinigungen auf der Probenoberfläche existieren. Die losen Schmutzpartikel werden 
vom Cantilever zu anderen Gebieten der Probe bewegt oder bleiben an der Spitze haften 
und zeigen sogenannte „Stempelmerkmale“ [15d]





Wenn eine Wechselwirkungskraft vom Cantilever gemessen wird, dann übt die Sonde auch 
immer etwas Kraft auf die Probe aus. Dies kann Probleme durch Verzerrung oder 
Beschädigung seitens der Probe hervorrufen. Die sich unter dieser Kraft bewegenden 
biologische Proben oder Flüssigkeiten sind weich bzw. viskos und benötigen besonders 
sorgfältige Sonden- und Scanningbedingungen. 
Durch die Wechselwirkungskräfte können auch Teile der Probe zusammengedrückt bzw. 
deformiert oder von der Oberfläche weggezogen und bewegt werden [15d]





Die Abbildung von fluiden bis viskosen Stoffen mit dem AFM ist prinzipiell sehr schwierig, 
wobei man zwischen zwei Problemen unterscheiden muss: 
 
Durch die attraktiven kapillaren Kräfte zwischen Probenoberfläche und der sich nähernden 
Spitze kann es zum abrupten Eintauchen der AFM-Spitze in die flüssige Oberfläche kommen. 
Dieser Effekt wird im AFM-Bild als sägezahnförmiges Artefakt ersichtlich. Dabei bricht beim 






Rückkopplungssignal die Spitze sofort zurückgezogen wird und die Amplitude wieder den 
Setpoint-Wert anstrebt. Durch das „Abreißen“ des Meniskus von der Spitze ist diese jedoch 
zu weit von der Oberfläche entfernt und es muss nachgeregelt werden. 
Durch Erhöhung der Amplitude kann man den „Sägezahn-Effekt“ vermindern evtl. sogar ganz 
vermeiden. Der Cantilever besitzt dann eine höhere Energie und kann bei jeder Periode der 
Oszillation von der Oberfläche freikommen. Ein guter Wertebereich für die freie Amplitude 
erstreckt sich bei ca. 3 bis 6 V. 
 
Dieser Effekt wird außerdem durch die attraktive Wechselwirkung zwischen einer polaren 
Flüssigkeit (hygroskopisch) und der hydrophilen Spitze (Silizium/Siliziumoxid) begünstigt. Die 
hydrophobe Funktionalisierung der AFM-Spitze würde die Benetzung der Spitze mit der 
polaren Flüssigkeit und somit die Ausbildung eines Meniskus verhindern. 
 
Bei Verwendung einer zu hohen Amplitude während der Abbildung der fluiden bis viskosen 
Substanzen wird das zweite Problem offensichtlich. Bei überhöhten Amplituden wirken 
übermäßig stark wirkende Kräfte zwischen Spitze und Probe, die zur Deformation der 
flüssigen Oberfläche führen können.  
 
Aufgrund beider Probleme sollte man die Amplitude nur so hoch wie nötig wählen, damit die 








3. Ergebnisse und Diskussion 
3.1. Vorversuche und Ermittlung der optimalen Scan-
Parameter 
 
Wie im vorherigen Kapitel bereits erläutert, ist die Abbildung von Flüssigkeiten mit dem 
Rasterkraftmikroskop äußerst schwierig. Die Abbildung von Monomer/Partikel-Proben im 
Intermittent Contact Mode ist um einiges arbeitsintensiver und benötigt sehr viel 
Fingerspitzengefühl bei der Wahl der richtigen Scan-Parameter. Im Fall der 
Monomer/Partikel-Proben besteht ein starker Kontrast zwischen der Härte der Materialien. 
Das eingesetzte Monomer PLEX® 6661-0 ist sehr viskos bzw. „honigartig“, während die Silika-
Partikel hart und fest sind. Hier gilt es die Sensibilität des Cantilevers so einzustellen, dass 
weder die AFM-Spitze bei zu hoher Kraft in das Monomer eintaucht, noch dass die Partikel 
dabei bewegt werden. Bei zu geringer Kraft werden evtl. nur die Partikel sichtbar, da diese 
aus dem Monomer herausragen oder generell wird die Probenoberfläche nur sehr grob 
abgerastert und die Spitze wechselwirkt nicht mit der Probe. 
 
Das AFM der Firma JPK Instruments selbst besteht aus einem Messkopf, der auf eine 
mitgelieferte Basisplatte gestellt wird. Diese enthält ein x,y-Verschiebeelement, in das eine 
übliche Glasobjektträgerhalterung eingebaut ist. Das Verschiebeelement dient zur 
Grobpositionierung der Probe über Mikrometerschrauben.  
 






Abbildung 3.1: AFM-Messstation auf der Basisplatte mit der Probenhalterung (grüner Pfeil) 
 
Die AFM-Spitze wird manuell per Schrittmotor mit Augenmaß grob der Probe angenähert. 
Dabei muss ständig auf die Bewegung des Glasblocks mit dem daran befestigten Cantilever 
geachtet werden, damit die Probe nicht zerstört wird. Nachdem der Messmodus ausgewählt 
und alle notwendigen Einstellungen getätigt sind, erfolgt die weitere Annäherung der Spitze 
computergesteuert im Intermittent Contact Mode bis auf einige Mikrometer (Status: 
Approach). 
 
3.1.1. Erklärung der Scan-Parameter 
 
Im Intermittent Contact Mode liefern die von den vier Sektoren der Fotodiode gelieferten 
Ströme Informationen über die Neigung oder die Amplitudendämpfung bzw. die 
Phasenverschiebung der AFM-Spitze. Daraus berechnet eine Steuer- und Kontrolleinheit den 
momentanen Istwert der Kraftwechselwirkung und vergleicht ihn mit einem vorgegebenen 









Schwingungsamplitude (Target Amplitude) im Hinblick auf die Resonanzamplitude der freien 
Schwingung in Prozent an. Dabei bedeutet ein niedriger Setpoint im Intermittent Contact 
Mode eine höhere auf die Probe angewandte Kraft. 
 
 PGain und IGain kontrollieren die Reaktionsgeschwindigkeit des Regelkreises. Sind die 
Werte zu niedrig erfolgt eine verzögerte Reaktion des z-Scanners auf die registrierte 
Oberflächentopographie. Bei der Wahl zu hoher Werte berichtigt der z-Scanner zu schnell 
bzw. vorzeitig und oszilliert. Generell sollten die Gain-Werte hoch gewählt werden. Vorteile 
sind der schnellere und genauere Scanprozess (Erhöhung der Line Rate möglich) bei Proben 
mit einem großen Höhenunterschied und scharfen Topografieänderungen. Durch die 
höheren Gain-Einstellungen kann der Z-Range (Schwingungsauslenkung der Spitze) niedriger 
gewählt werden, womit eine bessere Auflösung der Abbildungen möglich ist. 
 
Die Drive Amplitude gibt die Amplitude der z-Modulationspannung an, mit der die AFM-
Spitze im Bereich ihrer Resonanzfrequenz angeregt wird. Die Drive Amplitude hat keine 
Auswirkung auf die Drive Frequency. Bei einer höheren Drive Amplitude vergrößert sich auch 
die Schwingungsamplitude, was bei klebrigen Proben hilfreich sein kann. Die auf die Probe 
angewandte Kraft hängt von der Beziehung zwischen dem Setpoint und der Drive Amplitude 
ab. Wird der Setpoint nicht verändert, kann man die auf die Probe angewandte Kraft durch 
die Erhöhung der Drive Amplitude vergrößern. Empfohlen wird daher den Setpoint manuell 
zu erhöhen, während die Drive Amplitude vergrößert wird. 
 
Über die Parameter Fast und Slow definiert man die Größe des aufgenommenen 
Bildbereiches. Line Rate gibt die Durchschnittsgeschwindigkeit an, mit der die AFM-Spitze 
über die Probe fährt. Dabei bedeutet eine eingestellte Line Rate von 1 Hz der Hin- und 
Rückscan der Spitze auf einer Scanlinie in einer Sekunde. Vor allem bei großen und scharfen 
Höhenunterschieden der Probe verbessert eine Reduzierung der Line Rate die 
Probenabbildung merklich [27]. 
 





Das harmonische Zusammenwirken aller Parameter ist somit für die Bildqualität 
entscheidend.  
 
3.1.2. Ermittlung der optimalen Scan-Parameter 
 
Um erste Erfahrungen zu sammeln und Parametereinstellungen des Rasterkraftmikroskops 
zu variieren, wurde eine Silika/Ethanol-Dispersion untersucht (siehe Abbildung 3.2). Bei den 
Vorversuchen wurde eine Target Amplitude im Bereich 1.5 bis 2 V gewählt.  
 
 
Abbildung 3.2: Silika-Partikel mit einem Durchmesser von 180 nm auf einem Silicium-Wafer 
 
Hierbei wurde mit den PGain/IGain-Standardeinstellungen gemessen, die eine gute 
Abbildungsqualität der Partikel zeigt. Der Setpoint wurde hoch gewählt, da eine geringe 
Kraft ausreichte um die Partikel abzubilden. 
 
Ein weiterer Vorversuch war die Abbildung des reinen Monomers PLEX® 6661-0 auf einem 
Silicium-Wafer.  






Abbildung 3.3: Monomer PLEX® 6661-0 auf einem Silicium-Wafer, (a) 2D-Höhenbild und (b) 3D-
Höhenbild 
 
Durch einen niedrigen IGain- und einen erhöhten PGain-Wert, sowie einen deutlich 
niedrigeren Setpoint gelang die Abbildung von PLEX® 6661-0. Deutlich sind die einzelnen 
Scanlinien in der 3D-Darstellung zu erkennen. Durch den erhöhten Kraftaufwand auf die 
Probe kommt es von Zeile zu Zeile zu einer gewissen Deformation der Monomer-Oberfläche. 
 
 (a) (b) 
Bei den ersten Partikel/Monomer-Proben wurden die Parameter für die Target Amplitude, 
Setpoint, IGain und PGain ähnlich der PLEX® 6661-0-Messungen gewählt. Hier zeigten sich 
jedoch die ersten Probleme. Die Partikel werden aufgrund ihrer Härte nahezu ohne Fehler 
abgebildet. Beim Rastern über das viskose Monomer trat der „Sägezahneffekt“ (Näheres 
dazu siehe 2.2.7.) auf. Die Spitze bleibt am Monomer hängen bzw. taucht in das Monomer 
ein. 
 






Abbildung 3.4: Silika/PLEX® 6661-0 auf einem Silicium-Wafer (Durchmesser der Silika-Partikel: 180 
nm); (a) 2D-Höhenbild, (b) 3D-Höhenprofil 
 
Durch die Erhöhung der IGain/PGain-Einstellungen verringerte sich der sogenannte 
„Sägezahneffekt“, verschwand jedoch nicht vollständig. Die „Sägezahnlinien“ lagen nur 
näher beieinander. Durch die zusätzliche Erhöhung der Drive Amplitude ließ sich eine 
Verbesserung und somit deutlich stabilere Monomer-Abbildung feststellen.  
 
 (a) (b) 
Abhängig von der Probenbeschaffenheit und der Wechselwirkung mit der AFM-Spitze 
entsteht durch die Phasenverschiebung zwischen der Drive Amplitude (bezogen auf den 
Piezo) und der an der Probe wirkenden Amplitude (wird gemessen vom Detektor) ein 
Phasenbild (Abbildung 3.5 (b)). Über den Kontrast ist so der Härtegrad der verwendeten 
Materialien ersichtlich. Die hellen Bildbereiche zeigen das harte Substrat und die festen 
Silika-Partikel, während das dunklere Braun das weiche viskose PLEX® 6661-0 zeigt. Hier ist 
der „Sägezahneffekt“ im oberen Bildabschnitt nochmals deutlich zu sehen.  
  







 (a) (b) 
Abbildung 3.5: Silika/PLEX® 6661-0 auf einem Silicium-Wafer (Durchmesser der Silika-Partikel: 280 
nm); (a) 2D-Höhenbild, (b) 2D-Phasenbild, (c) 3D-Höhenprofil 
 
 (c) 
Zur weiteren Optimierung der Scan-Parameter wurde grundsätzlich eine höhere Target 
Amplitude im Bereich von 3 bis 4 V angelegt. Zusätzlich zur weiteren Erhöhung von IGain und 
PGain sowie der Verringerung des Setpoints wurde die Drive Amplitude soweit erhöht, bis 
eine stabile Abbildung des Monomers nahezu ohne Artefakte erkennbar war (siehe 
Abbildung 3.6). 






Abbildung 3.6: Silika/TMPTMA auf einem Glasobjektträger (Durchmesser der Silika-Partikel: 280 
nm) 
 
Nach dem Ermitteln der optimalen Scan-Parameter sowie der erfolgreichen Abbildung der 
Silika/Monomer-Proben ist die Ermittlung und Berechnung des Kontaktwinkels am 
Dreiphasenpunkt Silika/PLEX® 6661-0/Luft zwischen zwei Partikeln der nächste Schritt.  
 
(b) 





3.2. Berechnung Kontaktwinkel 
 
Die Abbildung 3.7 stellt das Modell zur Berechnung des Kontaktwinkels am Dreiphasenpunkt 
Silika-Partikel/Monomer/Luft dar. Die blaue Gerade symbolisiert die an einem Punkt den 
Kreis berührende Tangente, hingegen die schwarze Gerade den Profilverlauf des Monomers 
eines bestimmten Bereiches simuliert. Die genaue Schrittfolge zur Ermittlung des 
Kontaktwinkels wird im Folgenden genauer erklärt. 
 
 
Abbildung 3.7: Modell zur Berechnung des Kontaktwinkels am Dreiphasenpunkt 
 
3.2.1. Erstellen von 2D-Höhenprofilen 
 
Mit der frei erhältlichen Software GWYDDION konnten nach dem Auswählen des 
Höhenkanals Höhenprofile der zu untersuchenden Partikel erstellt werden, die möglichst 
mittig durch die Partikel verliefen (siehe Abbildung 3.8). Dabei sind zwei dicht 
xδ δ β α γ 
Gerade mit Anstieg b 
µm 
µm 
Tangente am Kreis 
mit Anstieg bT 





aneinanderliegende Partikel mit einer dazwischen befindlichen kapillaren Oberfläche die 
Voraussetzung für die Berechnung der Kontaktwinkel am Dreiphasenpunkt. 
 
 
Abbildung 3.8: (a) Erstellte Profile eines Höhenbildes (Silika/ PLEX® 6661-0 auf Silicium-Wafer), (b) 
eine Profilkurve im 2D-Diagramm 
 
 (a) (b) 
3.2.2. Anpassen von Kreisfunktionen an die Profile von 
Partikeln 
 
Durch das Markieren des Profilabschnitts, das den Querschnitt der Partikelkugelkappe 




und die Parameter r, x0 und y0 Abbildung 3.9 wurden erhalten (siehe ). Der Schnittpunkt 
zwischen der angepassten Kreisfunktion und dem Profilverlauf wurde als Dreiphasenpunkt 
angenommen und dessen xδ Abbildung 3.7-Wert abgelesen (siehe ). Hier waren immer nur 
die beiden Dreiphasenpunkte interessant, die durch eine kapillare Oberfläche zwischen zwei 
Partikeln gegeben waren. 
 







Abbildung 3.9: Ermittlung der Halbkreisfunktion und des Dreiphasenpunktes (Software GWYDDION 
v.3.10) 
 
3.2.3. Anpassen von Geradenfunktionen an die Profile der 
Monomeroberfläche 
 
Im dritten Schritt wurde der Anstieg der Geraden ermittelt, die das Profil des Monomers 
charakterisiert. Ausgehend vom Dreiphasenpunkt bei xδ
 
 markierte man einen minimalen 
Abschnitt entlang des Monomerprofils, bis genügend Datenpunkte für eine 




wurde von der Software ausgegeben. Nach dem Umstellen von  
 
 (3.3) 










konnte der Anstiegswinkel α der Geraden berechnet werden (siehe Abbildung 3.7). 
 
 
Abbildung 3.10: Ermittlung des Geradenanstiegs am Profil des Monomerverlaufs (Software 
GWYDDION v.3.10) 
 
3.2.4. 1. Ableitung der umgestellten Kreisfunktion  
 
Danach erfolgte die Ermittlung des Tangentenanstiegs an der Kreisfunktion (Gleichung 3.1) 
bzw. an der Wurzelfunktion im Dreiphasenpunkt xδ. Durch die Bildung der 1. Ableitung 
(Gleichung 3.6) der nach y umgestellten Wurzelfunktion (Gleichung 3.5) erhält man nach 
dem Einsetzen der bereits ermittelten Werte xδ, x0, r und y0 den Anstieg bT
 
 der Tangente. 



















Den gesuchten Kontaktwinkel δ am Dreiphasenpunkt erhielt man über den Innenwinkelsatz 
des durch die Monomerverlaufsgerade, die Kreistangente und der x-Achse begrenzten 
Dreiecks und den vorher bestimmten und somit bekannten Anstiegswinkeln der 











3.2.6. Ergebnisse und Diskussion 
 
Die Berechnung des Kontaktwinkels wurde nur bei Silika/PLEX® 6661-0-Abbildungen 
durchgeführt, da das PLEX® 6661-0 aufgrund seiner Viskosität im Gegensatz zu dem 
flüssigeren TMPTMA nahezu ohne Artefakte, vor allem die kapillaren Flächen zwischen den 
Partikeln, mit dem Rasterkraftmikroskop abbildbar war. Ein über 56 Datenreihen gemittelter 
Kontaktwinkel (siehe Anhang) ergab einen Wert von 22.8° mit einer Standardabweichung 
von 4.1°. Jedoch fällt beim Betrachten der aus den ermittelten Partikelradien berechneten 
Partikeldurchmesser auf, dass hier Partikel mit einem Durchmesser von 427.8 nm bei einer 
Standardabweichung von 24.4 nm vorliegen müssten. Tatsächlich wurden für die 
Kontaktwinkelberechnung Silika-Partikel mit einem Durchmesser von 280 nm in Verbindung 
mit PLEX® 6661-0 eingesetzt.  
 
 
Abbildung 3.11: Auftragung des ermittelten Radius r gegen den Bereich der Abschnittsmarkierung 
Δx (links, rechts: linker und rechter Partikel in einem Profil (siehe Abbildung 3.8 (b)), was für die 






















Bei der Vermessung zweier nebeneinanderliegender Partikel (siehe Abbildung 3.7) wurden 
die Radien bestimmt, indem der Bereich der Abschnittsmarkierung, angefangen mit einem 
kleinen Bereich, immer größer gewählt wurde. Beim Betrachten des Diagramms in der 
Abbildung 3.11 erkennt man eine Region konstanter Werte, in der die Radien um den Wert 
von 220 nm schwanken, was einen Durchmesser von 440 nm bedeuten würde. Hier ist der 
durch die Software ermittelte Fehler am geringsten, da viele Datenpunkte zur Berechnung 
zur Verfügung standen. Bei dem realen Radius um 140 nm erkennt man eine große Streuung 
der Werte. Hier sind auch die errechneten Fehler am größten, da hier nur wenige 
Datenpunkte zur Berechnung vorhanden waren. 
 
Hier decken sich die Werte von Realität und Theorie nicht, was auf Artefakte bei der 
Messung mit dem Rasterkraftmikroskop schließen lässt. Somit sind die Werte für die 
Kontaktwinkelmessung wahrscheinlich noch nicht verlässlich. 
Daraus wird ersichtlich, dass genau die Region um den Dreiphasenpunkt, beim Übergang 
vom festen Partikel auf das weiche bzw. viskose Monomer oder anders herum, als 
besonders kritisch anzusehen ist. Die schwingende AFM-Spitze muss hier über die 
eingestellten Parameter sofort den Übergang registrieren, was evtl. nicht optimal gelungen 
ist oder von Verunreinigen der Spitze herrührt. 
  





3.3. Herstellung hexagonal dicht gepackter 
Silika/Monomer-Proben 
 
Wie bereits in der Einleitung besprochen ist das große Ziel die Optimierung von porösen 
Membranen. Die Motivation einheitliche und optimal geformte Poren zu erhalten, setzt 
hexagonal dicht gepackte Partikel und deren möglichst oben wie unten gleichmäßiges 
Herausragen aus dem Polymer voraus. 
 
Um die Optimierung der porösen Membranen weiter voranzubringen, soll die Benetzung der 
Partikel durch das Monomer und somit die kapillare Oberflächenkrümmung zwischen 
hexagonal dicht gepackten Partikeln auf festem Substrat mit dem Rasterkraftmikroskop 
abgebildet werden. 
 
3.3.1. Einstellen der optimalen Masseverhältnisse 
 
Um kapillare Oberflächenkrümmungen in dieser Arbeit untersuchen zu können, wurden 
zunächst Dispersionen aus Monomer, Silika-Partikeln und Lösungsmittel hergestellt. Die 
Wahl der Parameter war hierfür entscheidend, auf die im Folgenden eingegangen wird. 
 
3.3.1.1. Ermittlung des Masseverhältnisses Partikel:Monomer 
 
Begonnen wurde mit einem Masseverhältnis Partikel:PLEX® 6661-0 von 8:1. Das gemessene 
AFM-Bild war ähnlich der Abbildung 3.2, da kein Monomer zu erkennen war. Die Partikel 
klebten praktisch nur mit einer sehr geringen Masse PLEX® 6661-0 auf dem Substrat fest. 
Daraus folgte die Anpassung des Verhältnisses auf 2:1 und weiter auf 1:1, welches sich für 
optimal erwies und daher in folgenden Versuchen beibehalten wurde.  
  





3.3.1.2. Ermittlung des optimalen Lösungsmittelverhältnisses 
 
Bei der Wahl von zu wenig Lösungsmittel in Bezug auf Monomer und Partikel ordneten sich 
die von Monomer umhüllten Partikel dicht gepackt aber meist mehrschichtig an (siehe 
Masseverhältnis Partikel:Monomer:Lösungsmittel 1:1:20 
 
Abbildung 3.12, eine Partikelebene liegt höher als die andere; erkennbar durch gelbe und 
braune Bereiche). Jedoch war die Zielvorgabe die Anordnung hexagonal dicht gepackter 
Partikel in einer Monolage auf dem Substrat. 
 
 
Abbildung 3.12: Mehrschichtiger Silika/ PLEX® 6661-0-Film auf Silicium-Wafer (Durchmesser der 
Silika-Partikel: 280 nm) 
 
Beim Einsatz von zu viel Lösungsmittel kam es häufig vor, dass die Partikel vereinzelt und 
weiter auseinander im Monomer eingebettet auf dem Substrat verteilt waren (siehe 
Masseverhältnis Partikel:Monomer:Lösungsmittel 1:1:400 
 
Abbildung 3.13). So wurde die eingesetzte Lösungsmittelmenge wieder reduziert. 
 






Abbildung 3.13: Vereinzelte Silika-Partikel (Durchmesser: 280 nm) auf einem Silicium-Wafer in 
PLEX® 6661-0 eingebettet  
 
Bei der Wahl des optimalen Lösungsmittelverhältnisses lagerten sich die Partikel in größerer 
Anzahl hexagonal dicht gepackt zu kleinen „Inseln“ von wenigen Quadratmikrometern 
zusammen (siehe 
Masseverhältnis Partikel:Monomer:Lösungsmittel 1:1:100 
 
Abbildung 3.19). Jedoch waren die „Inseln“ für die ersten Messungen von 
Flüssigkeiten und Feststoffen mit dem AFM sehr zum Vorteil. Die AFM-Spitze konnte mittels 
Mikroskop über das „freie“ Substrat ausgerichtet werden, um dann den Approach-Vorgang 
auszuführen. Die Kontaminierung der Spitze beim direkten Approach auf dem Monomer 
konnte so vermieden werden. 
  





3.3.2. Substrate und Auftragungsmethoden 
 
Neben den Masseverhältnissen in der zu untersuchenden Dispersion war auch das 




Aufgrund der geringen Größe eines Silicium-Wafer Bruchstückes verteilte man möglichst nur 
ein oder zwei Tropfen der Dispersion mit einer Mikroliter-Spritze. Der Tropfen sollte nicht 
den Rand des Bruchstückes berühren, um so die Aufschichtung der Partikel zu verhindern 
und eine Monolage der Partikel im jeweiligen Monomer zu erhalten. 
 
 
Abbildung 3.14: Glasobjektträger mit aufgeklebten Silicium-Wafer-Bruchstück und dem darauf 
aufgetragenen Partikel/Monomer-Film 
 
Beim Aufsetzen der Mikroliterspritze auf den Wafer und der folgenden Benetzung durch die 
Dispersion entstanden meist mehrschichtige Silika/PLEX® 6661-0-Bereiche (siehe Abbildung 
3.15 (a)). Eine bessere Methode war das Fallen lassen eines Dispersionstropfen knapp über 
dem Wafer. Hier verteilten sich die Partikel mit dem PLEX® 6661-0 als Monoschicht (siehe 
Abbildung 3.15 (b)). 
  






Abbildung 3.15: (a) Mehrschichtige Silika/PLEX® 6661-0-Probe auf Silicium-Wafer mit teilweise 
hexagonal dicht gepackten Partikeln; (b) Monolage von Silika/PLEX® 6661-0 auf Wafer-Bruchstück 
(Unterschiede bei den Höhenbalken: in Abbildung 3.15 (b) erfolgte Nullung auf Substratlevel) 
 
Die undurchsichtigen Wafer-Substrate mit den Proben wurden im Rasterkraftmikroskop 
unter einem Auflichtmikroskop betrachtet, das jedoch eine zu geringe Auflösung bot. So 
konnten die wirklich interessanten Gebiete vorher nicht näher betrachtet werden und die 
Wahrscheinlichkeit, dass die Spitze beim Approach-Vorgang das Monomer berührt bzw. 
kleben bleibt, war größer. Jedoch war das Finden der AFM-Spitze und die Kalibrierung des 
Laserstrahls unter Auflicht im Gegensatz zu Durchlicht erheblich einfacher. 
 
 (a) (b) 






Abbildung 3.16: 10fach vergrößerte lichtmikroskopische Aufnahme eines Partikel/Monomer-Films 
auf einem Silicium-Wafer; über der Probe befindet sich der am Silicium-Chip befestigte Cantilever 
mit dem reflektierten Laserstrahl 
3.3.2.4. Glasobjektträger 
 
Der Vorteil der Objektträger sind die größere Fläche sowie deren Transparenz um somit das 
Durchlichtmikroskop anzuwenden, welches mit einer weitaus besseren Auflösung (20-,40- 
und 100fache Vergrößerung) ausgestattet war. Die Cantilever- und Laserkalibrierung nahm 
im Gegensatz zum Auflicht mehr Zeit in Anspruch, da hier der gezeigte Bildbereich 
bedeutend kleiner war.  
 
 
Abbildung 3.17: 40fache lichtmikroskopische Vergrößerung von Partikel/Monomer-„Inseln“ auf 
einem Glasobjektträger 





Die Glassubstrate wurden vor ihrer Verwendung mit Piranha-Lösung und anschließend mit 
deionisierten Wasser gereinigt. Nach dessen Trocknung wurden zwei verschiedene 





Ein Vierfach-Filmziehrahmen der Firma Erichsen, Modell 360 mit der Filmbreite von 13 mm
 
, 
wurde mit ein bis zwei Tropfen der Dispersion bei kleinst gewählter Spalthöhe (30 µm) über 
den Objektträger gezogen, um eine gleichmäßige Monolage und möglichst dicht gepackte in 
das Monomer eingebettete Silika-Partikel zu erhalten. Der gewünschte Effekt war mit dem 
Rasterkraftmikroskop gut nachzuweisen. Jedoch wirken die Abbildungen der oben aus dem 
Monomer herausragenden Partikel „verwaschen“ bzw. mit Artefakten behaftet. Ein Grund 
dafür könnte das durch den Filmziehrahmen verursachte höhere Volumen des Monomers 
zwischen den Partikeln und somit auch die Bedeckung der Partikel durch das Monomer sein, 
da das PLEX® 6661-0 sehr viskos ist und kleben bleibt. 
 
Abbildung 3.18: Ein mit einem Vierfach-Filmziehrahmen aufgetragener Silika/PLEX® 6661-0-Film 
(Durchmesser der Silika-Partikel: 280 nm) 
 







Die Auftragung der Dispersion mit der Pipette ist wesentlich einfacher und schneller. Ein 
Tropfen der zu untersuchenden Dispersion benetzte den Glasobjektträger sehr gleichmäßig. 
Obwohl die Qualität der Probenabbildungen wesentlich besser war, fällt bei der Abbildung 
3.19 die mehrschichtige Lage der Silika-Partikel auf. Bei der Auftragung der Dispersion mit 
dem Filmziehrahmen waren hingegen mehrschichtige Partikel nicht erkennbar. 
 
 
Abbildung 3.19: Ein mit einer Pipette aufgetragener Silika/TMPTMA-Film auf einem 
Glasobjektträger (Durchmesser der Silika-Partikel: 280 nm) 
 
Um Monoschichten von in Monomer eingebetteten Partikeln zu erhalten, die in hoher 
Anzahl hexagonal dicht gepackt sind, sollte das Monomer TMPTMA verwendet werden. 
Aufgrund der im Gegensatz zu PLEX® 6661-0 flüssigeren Konsistenz können sich die Partikel 
in Verbindung mit TMPTMA durch Agglomeration zusammenlagern. Beim viskosen PLEX® 
6661-0 ist die Anzahl der eng beieinanderliegenden Partikel meist viel niedriger, da die 
Partikel durch die zähe Masse schneller kleben bleiben.  
 
 





3.3.3. Darstellung der kapillaren Oberflächenkrümmung 
 
Nach der Optimierung sämtlich genannter Parameter gelangen u. a. folgende Aufnahmen 
wie Abbildung 3.20. Hier sind die von TMPTMA umschlossenen nahezu hexagonal dicht 
gepackten Silika-Partikel Partikeln erkennbar, wobei nur die oberen Kugelkappen der Partikel 
herausragen. Im mit dem Phasenkontrast überlagerten 3D-Höhenbild (siehe Abbildung 3.20 
(d)) ist nochmals besonders gut der Materialunterschied bzw. der Härtegrad zwischen dem 





Abbildung 3.20: Silika-Partikel/TMPTMA auf Glasobjektträger: Höhenbild in (a) 2D- und (b) 3D-
Darstellung, (c) 2D-Phasenkontrast über das (d) 3D-Höhenprofil gelegt und Kombination von (e) 












Die Abbildung 3.20 (f) zeigt das mit der mittleren Krümmung überlagerte 3D-Höhenbild. Die 
blaue Färbung zeigt die konvex gekrümmte Oberfläche der Partikel. Theoretisch würde man 
für ein Teilchen von ca. 280 nm Durchmesser eine mittlere Krümmung von -1/(140 nm) ≅ -
7µm-1 erwarten. Die für die Oberfläche der Partikel ermittelten Werte schwanken zwischen 0 
µm-1 und -15 µm-1
  
, die somit der Erwartung entsprechen. Zwischen den Partikeln erkennt 
man die vorwiegend weiß bzw. leicht rot gefärbten Bereiche der Monomeroberfläche. Im 
Idealfall müsste diese Oberfläche eine kapillare Oberfläche sein, d. h. an allen Stellen einen 
einheitlichen Wert der mittleren Krümmung aufweisen. Man erkennt eine deutlich geringere 
Streuung der Krümmungswerte als bei den Kugeloberflächen. Dies stimmt mit der Erwartung 
überein: Flüssigkeitsoberflächen sind glatter als Feststoffe. Dennoch bewirken Rauschen und 
die oben erwähnten Abbildungsfehler auch hier eine Streuung der Werte. Eine 
systematische Krümmungsabhängigkeit von der Position auf der Oberfläche ist jedoch nicht 
zu erkennen. D. h. auch in dieser Beziehung entspricht die ermittelte Krümmung der 
Erwartung. Im Prinzip kann die Krümmung der kapillaren Oberfläche – abhängig von der 
verwendeten Menge an Monomer – konvex oder konkav sein. In dem hier untersuchten 
Beispiel war die Krümmung nahezu null, bzw. leicht konkav. Zwischen den Bereichen, die 
man den Kugeln und der kapillaren Oberfläche zuordnen kann, finden sich noch dünne (rote) 
Linien mit einer eindeutig konkaven Krümmung. Im mathematischen Sinne ist an der 
Dreiphasenkontaktlinie eine Unstetigkeit der Steigung und somit unendliche Krümmung. In 
den hier gezeigten Messungen wird jedoch stets die endliche Krümmung der Spitze die 
Abbildung beeinflussen. Die an den roten Linien scheinbar sichtbare Krümmung und die 
scheinbare Breite des Überganges zwischen kapillarer Oberfläche und Partikel ist daher ein 
Artefakt der Messung. 
 






3.4.1. Verschmutzte Spitze 
 
Durch Verschmutzungen oder Beschädigungen ist die genaue und saubere Abbildung der 
Probenoberfläche nicht mehr möglich. Die Topografie der Probe wurde nicht mehr 




Abbildung 3.21: Ungenaue Abbildung der Probe durch Verschmutzung der Spitze 
 
3.4.2. Anhaftende Partikel 
 
Durch das Klebenbleiben der Partikel an der AFM-Spitze trat ein „Stempeleffekt“ auf. Jeder 
Partikel wurde durch die Partikel an der Spitze abgebildet. Dieses Merkmal wurde so über 
das gesamte Bild verteilt (siehe Abbildung 3.22). 
 






Abbildung 3.22: "Stempeleffekt" durch Auflesen und Klebenbleiben von Partikeln an der Spitze 
 
3.4.3. Eintauchen der Spitze in das Monomer 
 
Der sogenannte „Sägezahneffekt“ wurde in den Kapiteln 2.2.7. und 3.1.2. ausführlich erklärt 







4. Zusammenfassung und Ausblick 
 
Die Abbildung von Proben aus Silika-Partikeln, die in flüssiges Monomer eingebettet sind, ist 
mit dem Rasterkraftmikroskop möglich.  
Das Finden der richtigen Kombination aus den optimalen Masseverhältnissen zwischen 
Partikeln, Monomer und Lösungsmittel sowie die Wahl des Substrates und der 
Auftragungsmethode waren parallel zum Einstellen der optimalen Scan-Parameter die 
arbeitsintensivsten und zeitlich anspruchsvollen Prozesse dieser Arbeit.  
 
Wie bei der Abbildung von Flüssigkeiten sollten große Target Amplituden gewählt werden 
(ca. 2 bis 4 V), da bei kleinen Amplituden die Gefahr besteht, dass die Spitze an der Probe 
kleben bleibt (zu wenig Energie im Oszillator). Der Approach-Vorgang sollte möglichst über 
dem „freien“ Substrat erfolgen um die Kontaminierung der Spitze beim direkten Approach 
auf dem Monomer zu vermeiden. An dieser Stelle sind die Gains und der Setpoint zu 
optimieren. Bevor man einen bestimmten Bereich auswählt, sollte man in verminderter 
Qualität bei 256x256 Pixel einen schnellen Übersichtsscan einer größeren Probenregion 
durchführen, um dann die interessanten Bereiche bei mindestens 512x512 Pixel zu 
untersuchen. 
 
Ein mathematisches Modell zur Berechnung des Kontaktwinkels am Dreiphasenpunkt 
Monomer/Partikel/Luft wurde erstellt und mithilfe der Software GWYDDION erfolgreich 
getestet. Jedoch sind die ermittelten Werte für den Kontaktwinkel noch nicht zuverlässig. 
Die grafisch und rechnerisch ermittelten Durchmesser der Partikel von 428 nm wichen alle 
von dem tatsächlich benutzten Partikeldurchmesser von 280 nm erheblich ab. Erklären 
könnte man den Fehler mit der pyramidalen Form der Spitze, die einen seitlichen 
Öffnungswinkel von 20 bis 25° hat und somit die Partikel seitlich mit dem oberen Bereich der 





Spitze abbildet. Die Spitze rutscht beim seitlichen Auftreffen durch die Scanbewegung auf 
die Partikelkappe und am Ende wieder herunter, womit sich ein größerer 
Partikeldurchmesser ergibt. 
 
Um dieses Problem genauer zu betrachten, sollten nochmals kleinere Partikel mit Monomer 
gemessen und der Kontaktwinkel berechnet werden. Jedoch ist hier die Abbildung der 
kapillaren Oberfläche schwieriger, da aufgrund der kleineren Partikel auch die 
Flüssigkeitsoberfläche kleiner ist. 
 
Um den Abbildungsfehler zu minimieren, könnten auch schmalere Spitzen oder Spitzen mit 
einer zusätzlichen Nadel am vorderen Ende benutzt werden. 
 
Weiterhin sollten vorgereinigte Glasobjektträger verwendet werden, da nur so der 
Partikel/Monomer-Film hexagonal dicht gepackte Partikel enthält. Empfohlen wird daher 
einen Tropfen der Dispersion in dem bestimmten Masseverhältnis 
Partikel:Monomer:Lösungsmittel von 1:1:100 mit einer Pipette auf Glassubstrate 
aufzutragen. Umso flüssiger das Monomer, optimal ist TMPTMA, desto besser ordnen sich 
die Partikel wie gewünscht an. Jedoch lässt sich PLEX® 6661-0 aufgrund seiner hohen 
Viskosität stabiler bezüglich der Scan-Parameter, vor allem bei größerer Auflösung, mit dem 
Rasterkraftmikroskop abbilden. Bei PLEX® 6661-0 ordnen sich die Partikel in Verbindung mit 
dem Monomer schlechter und in geringer Anzahl hexagonal dicht gepackt an.  
 
Ebenfalls wurde die Darstellung der mittleren Krümmung gemäß der Erwartungen mittels 
Rasterkraftmikroskop und durch die Auswertung der Daten mithilfe der geeigneten Software 








5. Experimenteller Teil 
5.1. Probenherstellung 
5.1.1. Reinigen der Substrate 
 
Die Silicium-Wafer-Bruchstücke wurden mit Heptan gereinigt und anschließend einige 
Minuten unter Raumtemperatur getrocknet. 
 
Mittels Piranha-Lösung (70 % H202 (30 %) and 30 % H2SO4
5.1.2. Herstellen der Dispersionen 
 (konz.)) erfolgte die Reinigung der 
handelsüblichen Glasobjektträger. Nach 24 Stunden in der Lösung wurden die 
Glasobjektträger mit deionisiertem Wasser gewaschen bzw. darin aufbewahrt. 
 
 
Es wurden Dispersionen aus hydrophilen Silika-Partikeln, einem nichtflüchtigen organischen 
Monomer und dem flüchtigen Lösungsmittel Ethanol hergestellt. Nach 20 Minuten im 
Ultraschall (CAMLAB Transsonic T310) wurden ein oder zwei Tropfen der Dispersion auf die 
verschiedenen Substrate (Silicium-Wafer, Glasobjektträger) mit verschieden Methoden 
aufgebracht. Nach vollständiger Verdampfung des Lösungsmittels an der Luft wurden die 
Proben je nach Substrat unter Auflicht oder mit Durchlicht per Rasterkraftmikroskop 
untersucht. 
 
Für die verschiedenen Proben wurden durch Stöber-Synthese hergestellte Silika-Partikel 
(3,3,3-Trifluoropropyltrimethoxysilan) mit 180, 260 und 280 nm Durchmesser verwendet, 
bezogen von Frau S. Ebert, TU-Chemnitz.  





Als Monomer für die jeweilige Dispersion wurden 7,7,9-(bzw. 7,9,9)-Trimethyl-4,13-dioxo-
3,14-dioxa-5,12-diazahexadecan-1,16-diol-dimethacrylat (PLEX® 6661-0) oder 1,1,1-Tris-



























Tabelle 5.1: Versuchsnummer und verwendete Silika-Partikel/Monomer-Kombination 
 
In den folgenden Tabellen befinden sich die Massenangaben der verwendeten Stoffe und die 
daraus resultierenden Masseverhältnisse zu den hergestellten Dispersionen. 
 
180 nm Versuch  
Nr. 01 01 02 03 
Silika-Partikel in Dispersion (g) 0,1120 0,1120 0,1000 
Silika-Partikel (15 % von Dispersion) (g) 0,0168 0,0168 0,0150 
PLEX® 6661-0 (g) 0,0020 0,0170 0,0075 
zusätzliches Lösungsmittel (Ethanol) (g) 0,1130 0,1000 0,1000 
Masseverhältnis Partikel:Monomer 8,4:1 1:1 2:1 
Masseverhältnis Lösungsmittel:Partikel 12,4:1 11,6:1 12,3:1 
Lösungsmittel (Ethanol) gesamt (g) 0,2082 0,1952 0,1850 
Tabelle 5.2: Überblick über die eingesetzten Massen - Versuchsreihe Nr. 1 
 






280 nm Versuch 
Nr. 02 01 02 03 04 05 06 07 
Silika-Partikel in 
Dispersion (g) 
0,0630 0,0490 0,0300 0,0300 0,0300 0,0300 0,0300 
Silika-Partikel (5 % von 
Dispersion) (g) 
0,0032 0,0025 0,0015 0,0015 0,0015 0,0015 0,0015 




0,6500 0,2000 0,0000 0,0670 0,1250 0,2500 0,7360 
Masseverhältnis 
Partikel:Monomer 
1:1 1,2:1 1:1 1:1 1:1 1:1 1:1 
 Masseverhältnis 
Lösungsmittel:Partikel 
225,4:1 100,6:1 19:1 63,7:1 102,3:1 185,7:1 509,7:1 
Lösungsmittel 
(Ethanol) gesamt (g) 
0,7099 0,2466 0,0285 0,0955 0,1535 0,2785 0,7645 
Tabelle 5.3: Überblick über die eingesetzten Massen - Versuchsreihe Nr. 2 
 
260 nm Versuch 
Nr. 03 01 02 
Silika-Partikel in Dispersion (g) 0,0800 0,0500 
Silika-Partikel (5 % von Dispersion) (g) 0,0040 0,0025 
TMPTMA (g) 0,0040 0,0025 
zusätzliches Lösungsmittel (Ethanol) (g) 0,6400 1,0000 
Masseverhältnis Partikel:Monomer 1:1 1:1 
Masseverhältnis Lösungsmittel:Partikel 179:1 419:1 
Lösungsmittel (Ethanol) gesamt (g) 0,716 1,0475 
Tabelle 5.4: Überblick über die eingesetzten Massen - Versuchsreihe Nr. 3 
  






280 nm Versuch 
Nr. 04 01 02 03 04 
Silika-Partikel in Dispersion (g) 0,0500 0,0310 0,0480 0,0300 
Silika-Partikel (5 % von Dispersion) (g) 0,0025 0,0016 0,0024 0,0015 
TMPTMA (g) 0,0025 0,0010 0,0020 0,0015 
zusätzliches Lösungsmittel (Ethanol) (g) 0,5000 0,2570 0,0000 0,1350 
Masseverhältnis Partikel:Monomer 1:1 1,55:1 1,2:1 1:1 
Masseverhältnis Lösungsmittel:Partikel 219:1 184,8:1 19:1 109:1 
Lösungsmittel (Ethanol) gesamt (g) 0,5475 0,28645 0,0456 0,1635 
Tabelle 5.5: Überblick über die eingesetzten Massen - Versuchsreihe Nr. 4 
  











Masse M  
[g/mol]  




















(PLEX® 6661-0) [Abbildung 5.2] 
Evonik 
Röhm 
471 1,11 X 
n-Heptan  100,21 0,68 F, Xn, N 
Wasserstoffperoxid (30%)  34,02 1,11 C 
Schwefelsäure (konz.)  98,08 1,84 C 
Tabelle 5.6: Übersicht über die verwendeten Chemikalien. 
 
Abbildung 5.1: Chemische Struktur von TMPTMA 











5.3.1.1. Lichtmikroskop  
 
Die Justierung des Cantilevers über den Silika-Partikel/Monomer-Proben erfolgte mit dem 
Lichtmikroskop ECLIPSE TE2000-U der Firma NIKON in Verbindung mit zwei FireWire 
Farbkameras vom Typ DFK 31AF03 des Herstellers IMAGINGSOURCE. Die Proben konnten 
dabei je nach Substrat im Auflicht- (Silicium-Wafer) oder Durchlichtmodus (Glasobjektträger) 
betrachtet werden. Der Durchlichtmodus war die bevorzugte Methode, da hier 
Mikroskopobjektive mit 20-, 40- und 100-facher Vergrößerung zur Verfügung standen. Im 
Gegensatz dazu konnte beim Auflichtmodus nur eine maximal 12-fache Vergrößerung 
eingestellt werden. 
  





5.3.1.2. Rasterkraftmikroskop  
 
Alle AFM-Aufnahmen wurden mit dem NanoWizard® II BioAFM der Firma JPK Instruments, 
bestehend aus AFM-Messkopf und Basisplatte, durchgeführt. Die gesamte Einheit steht auf 
einem schwingungsgedämpften Tisch (Halcyonics Micro 40
PLEX® 6661-0/Silika-Partikel 
(Durchmesser 280 nm) 
), damit möglichst keine 
störenden Vibrationen von außen auf das System übertragen werden. Als hilfreich erwies 
sich außerdem die Verwendung einer Schutzhaube, die Störgeräusche reduziert und das 
AFM vor Luftturbulenzen schützt. 
  
Die Monomer/Partikel-Dispersionen wurden nach 20 Minuten im Ultraschallbad mit einem 
Filmziehrahmen, einer Pipette oder Spritze auf Silicium-Wafer oder Glassubstrate 
aufgetragen. Nachdem das Lösungsmittel nach einigen Minuten Wartezeit verdampft war, 
konnte mit der Messung begonnen werden. 
Man erhielt zwei- und dreidimensionale Abbildungen der zu charakterisierenden Proben im 
Nanometerbereich. Folgende Messparameter wurden im Intermittent Contact Mode 
bevorzugt gewählt: 
 
Target Amplitude 4 V 
Setpoint 3.1 V 
IGain 250 Hz 
PGain 0.15 
Drive Amplitude 0.4 V 
TMPTMA/Silika-Partikel 
(Durchmesser: 280 nm) 
 
Target Amplitude 4 V 
Setpoint 3.3 – 3.1 V 
IGain 300-350 Hz 
PGain 0.1 
Drive Amplitude 0.13-0.18 V 
Tabelle 5.7: Bevorzugte Scan-Parameter im Intermittent Contact Mode 
 





Die oben aufgeführten Werte sollen nur eine ungefähre Einstellung zeigen, da jede 
Probenoberfläche ihre eigens angepassten Parameter benötigt um wirklich qualitativ gute 





Zur Steuerung des AFM wurde die von JPK Instruments sogenannte SPM Control Software 
v3.2 verwendet. 
 
5.3.2.2. Darstellung und Exportieren der Bilder 
 
Das Bearbeiten und Speichern der Probenabbildungen war mit SPM Image Processing v3.2 
von JPK Instruments und der frei verfügbaren Software namens GWYDDION v2.10 möglich. 
 
5.3.2.3. Auswertung und Berechnung 
 
Die Ermittlung der Kreisfunktionen und Geraden wurde mit GWYDDION v2.10 durchgeführt.  
Nach dem Eintragen der Daten in Microsoft Office Excel 2007 konnten die erforderlichen 
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03-01-v2-2008.04.14- 1 198,67 2,3 397,34 250,17 0,52 698,13 2,6 
19.06.31.jpk  210,95 4,1 421,9 633,44 0,71 677,29 4,4 
 2 205,42 2,7 410,84 271,66 0,57 680,57 3 
  214,65 5,3 429,3 645,15 1,1 659,7 5,7 
03-01-v3-2008.05.14- 1 202,12 6,2 404,24 232,44 1,4 2031,6 6,9 
20.06.24.jpk  211,5 3,8 423 614,82 0,79 1998,7 4,2 
 2 216,53 3,8 433,06 185,08 0,76 1951,3 4,1 
  195,02 1,4 390,04 558,83 0,3 1976 1,6 
03-01-v4-2008.05.14- 1 223,21 6,3 446,42 196 1,1 1981,7 6,6 
18.45.01.jpk  212,66 5,6 425,32 517,99 0,89 1980,8 5,9 
 2 241,3 8,4 482,6 163,4 1,2 1947,5 8,7 
  219,7 4 439,4 541,78 0,58 1966,6 4,2 
03-02-v1-2008.04.24- 1 203,76 2,9 407,52 266,92 0,61 1010,6 3,2 
14.49.19.jpk  219,15 4,6 438,3 633,77 1,2 988,69 5,1 
 2 238,14 2,1 476,28 236,85 0,44 977,16 2,3 
  187,2 3,3 374,4 620,69 0,71 1021,5 3,5 
 3 215,87 4,2 431,74 258,54 1 1000,2 4,7 
  222,88 4,1 445,76 638,81 0,71 981,14 4,4 
 4 207,74 4,2 415,48 165,6 0,91 1013,6 4,5 
  210,93 6,3 421,86 554,66 1,1 995,82 6,7 
 5 195,82 3,7 391,64 223,81 0,92 1013,8 4,1 
  218,85 2,8 437,7 593,48 0,49 989,26 3 
 6 233,89 4,1 467,78 276,97 0,96 975,98 4,5 
  232,04 3 464,08 645,46 0,55 976,6 3,2 
 7 199,95 4 399,9 217,38 1,1 993,61 4,7 
  228,08 3,7 456,16 582,02 0,73 959,37 4 
03-02-v1-2008.04.24- 1 212,35 3,5 424,7 266,44 1 179,6 3,6 
15.43.36.jpk  201,89 1,6 403,78 658,11 0,36 182,28 1,8 
 2 216,81 3 433,62 260,72 0,62 176,19 3,2 
  227,12 3 454,24 655,46 0,57 154,15 3,2 
 3 226,45 5,7 452,9 266,19 1,2 153,78 6,1 






 4 208,18 4,4 416,36 266,71 1,1 181 5 
  211,47 3,1 422,94 663,6 0,61 172,24 3,3 
 5 227,54 3,1 455,08 258,89 0,6 152,19 3,4 
  223,21 2,6 446,42 633,17 0,51 156,97 2,8 
03-02-v1-2008.04.24- 1 220,18 1,8 440,36 208,83 0,47 156,35 2,1 
16.10.05.jpk  209,2 1,2 418,4 597,58 0,33 162,63 1,4 
03-02-v1-2008.04.24- 1 215,77 2,8 431,54 287,46 0,88 202,64 3,3 
16.27.25.jpk  218,41 2,7 436,82 673,16 0,75 176,5 3 
 2 194,16 4,5 388,32 280,42 1,4 218,24 5,3 
         
 3 205,49 4,3 410,98 269,03 1,4 192,76 4,8 
  207,39 7,2 414,78 654,07 1,4 189,2 7,9 
 4 224,89 4 449,78 282,67 1 169,9 4,4 
  199,17 4,2 398,34 661,36 0,92 200,39 4,7 
 5 194,08 4,3 388,16 267,46 1,4 200,83 4,9 
  208,1 6,6 416,2 652,39 1,5 185,83 7,4 
 6 198,16 5,2 396,32 273,76 1,4 180,17 5,9 
  217,81 9,1 435,62 673,79 2,2 171,79 10 
 7 204,17 1,6 408,34 262,49 0,56 175,65 1,9 
  202,54 2,9 405,08 637,38 0,72 180,73 3,3 
 8 205,24 3,7 410,48 265,85 1,5 195,92 4,6 
  217,68 5,1 435,36 657,34 0,99 136,83 5,5 
 9 215,19 3,2 430,38 243,69 0,86 169,07 3,7 
  215,44 5,2 430,88 609,38 0,96 140,07 5,6 
 10 237,61 8,5 475,22 286,59 2,9 134,7 9,5 
  229,27 4,9 458,54 682,13 1,2 158,24 5,5 








y'=b β  
[°] 
T δ  
[°] 
03-01-v2-2008.04.14- 1 390,86 -0,472 25,278 1,003 45,085 19,807 
19.06.31.jpk  488,68 0,462 24,777 -0,943 43,332 18,555 
 2 408,65 -0,401 21,835 0,895 41,827 19,992 
  517,22 0,324 17,949 -0,742 36,583 18,634 
03-01-v3-2008.05.14- 1 373,9 -0,451 24,286 0,980 44,417 20,131 
20.06.24.jpk  473,6 0,404 21,989 -0,897 41,890 19,902 
 2 313,3 -0,226 12,732 0,735 36,310 23,579 
  431,47 0,306 17,039 -0,862 40,773 23,734 
03-01-v4-2008.05.14- 1 321,89 -0,227 12,782 0,683 34,333 21,550 
18.45.01.jpk  459,09 0,140 7,954 -0,288 16,079 8,125 






  433,59 0,133 7,550 -0,566 29,501 21,951 
03-02-v1-2008.04.24- 1 400,85 -0,262 14,686 0,872 41,094 26,407 
14.49.19.jpk  511,41 0,352 19,379 -0,673 33,941 14,562 
 2 384,88 -0,285 15,897 0,794 38,434 22,537 
  500 0,477 25,523 -0,843 40,144 14,621 
 3 400,85 -0,371 20,355 0,877 41,242 20,887 
  511,42 0,297 16,550 -0,697 34,859 18,310 
 4 294,96 -0,224 12,609 0,796 38,514 25,905 
  440,37 0,214 12,082 -0,645 32,809 20,727 
 5 349,58 -0,183 10,349 0,838 39,962 29,612 
  479,74 0,290 16,174 -0,608 31,313 15,139 
 6 406,73 -0,228 12,819 0,667 33,696 20,877 
  510,55 0,242 13,591 -0,715 35,550 21,959 
 7 358,83 -0,359 19,754 1,001 45,026 25,272 
  446,36 0,251 14,088 -0,740 36,498 22,410 
03-02-v1-2008.04.24- 1 404,83 -0,328 18,169 0,859 40,670 22,501 
15.43.36.jpk  523,44 0,237 13,326 -0,895 41,840 28,514 
 2 405,88 -0,244 13,712 0,901 42,031 28,319 
  517,46 0,254 14,228 -0,765 37,417 23,189 
 3 389,86 -0,182 10,338 0,652 33,102 22,764 
  537,34 0,335 18,518 -0,723 35,882 17,364 
 4 403,21 -0,282 15,732 0,868 40,971 25,239 
  538,25 0,221 12,458 -0,736 36,353 23,895 
 5 394,53 -0,209 11,802 0,742 36,592 24,790 
  496,68 0,272 15,216 -0,773 37,697 22,481 
03-02-v1-2008.04.24- 1 351,7 -0,296 16,476 0,853 40,457 23,981 
16.10.05.jpk  467,48 0,346 19,092 -0,794 38,454 19,362 
03-02-v1-2008.04.24- 1 438,43 -0,229 12,920 0,979 44,401 31,482 
16.27.25.jpk  551,88 0,246 13,843 -0,668 33,730 19,887 
 2 419,8 -0,352 19,378 1,031 45,878 26,501 
        
 3 401,05 -0,169 9,620 0,838 39,976 30,356 
  528,77 0,188 10,636 -0,758 37,170 26,534 
 4 410,05 -0,276 15,434 0,687 34,500 19,067 
  528,77 0,205 11,590 -0,892 41,737 30,147 
 5 390,56 -0,329 18,220 0,820 39,366 21,146 
  525,91 0,391 21,359 -0,765 37,429 16,071 
 6 409,3 -0,326 18,066 0,938 43,156 25,090 
  526,86 0,231 13,017 -0,914 42,421 29,404 
 7 399,56 -0,366 20,127 0,906 42,172 22,044 
  503,97 0,260 14,549 -0,875 41,200 26,651 
 8 425,04 -0,561 29,278 1,229 50,862 21,584 






 9 396,56 -0,353 19,437 1,009 45,267 25,830 
  491,57 0,236 13,253 -0,653 33,150 19,897 
 10 422,79 -0,226 12,723 0,700 34,974 22,251 
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